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VERTRAG LIBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT 
AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS 

PCT 

INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel 18 sowie Regeln 43 und 44 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 

2104 053 Ste/spf 


WEITERES siene Mitteilun 9 uber die Ubermittlung des intern ationalen 

Recherchenberichts (Formblatt PCT/lSA/220) sowie, soweit 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 
PCT/EP 01/03178 


Internationales Anmeldedatum 
(Tag/Mona t/Jahr) 

20/03/2001 


(Fruhestes) Prioritatsdatum (Tag/Monat/Jahr) 

26/06/2000 


Anmelder 

JOMA-HYDROMECHANIC GMBH 



Dieser internationale Recherchenbericht wurde von der Internationalen Recherche nbehorde erstellt und wird dem Anmelder gemaB 
Artikel 18 ubermittelt. Eine Kopie wird dem Internationalen Biiro iibermittelt. 

Dieser internationale Recherchenbericht umfafBt insgesamt _2 Blatter. 

[X~| Daruber hinaus liegt ihm jeweils eine Kopie der in diesem Bericht genannten Unterlagen zum Stand der Technik bei. 



1 . Grundlage des Berichts 

a. Hinsichtlich der Sprache ist die internationale Recherche auf der Grundlage der internationalen Anmeidung in der Sprache 
durchgefuhrt worden, in der sie eingereicht wurde, sofern unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 



□ 



2. 

3. 



Die internationale Recherche ist auf der Grundlage einer bei der Behorde eingereichten Ubersetzung der internationalen 
Anmeidung (Regel 23.1 b)) durchgefuhrt worden. 

b. Hinsichtlich der in der internationalen Anmeidung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die internationale 
Recherche auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das 
| | in der internationalen Anmeidung in Schriflicher Form enthalten ist. 

zusammen mit der internationalen Anmeidung in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 
bei der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 
bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

Die Erklarung, daB das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokoll nicht uber den Offenbarungsgehalt der 
internationalen Anmeidung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

Die Erklarung, daB die in computerlesbarer Form erfaBten Informationen dem schriftlichen Sequenzprotokoll entsprechen, 
wurde vorgelegt. 

Bestimmte Anspruche haben sich als nicht recherchierbar erwiesen (siehe Feld I). 
Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung (siehe Feld II). 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 

□ 
□ 



4. Hinsichtlich der Bezeichnung der Erfindung 

[X] wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 
| | wurde der Wortlaut von der Behdrde wie folgt festgesetzt: 



5. Hinsichtlich der Zusammenfassung 

[y~| wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 

wurde der Wortlaut nach Regel 38.2b) in der in Feld III angegebenen Fassung von der Behorde festgesetzt. Der 
I | Anmelder kann der Behorde innerhalb eines Monats nach dem Datum der Absendung dieses internationalen 

Recherchenberichts eine Stellungnahme vorlegen. 

6. Folgende Abbildung der Zeichnungen ist mit der Zusammenfassung zu verdffentlichen: Abb. Nr. 1_ 



[X] wie vom Anmelder vorgeschtagen \^\ keine der Abb. 

| | weil der Anmelder selbst keine Abbildung vorgeschtagen hat. 
| | weil diese Abbildung die Erfindung besser kennzeichnet. 
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INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 



Internationales Aktenzeichen 

PCT/EP 01/03178 



A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES 

IPK 7 F04C15/04 



Nach der Internationaten Pate ntklassifikat ion (IPK) Oder nach der nationalen Klassifikation und der IPK 



B. RECHERCHIERTE GEBIETE 



Recherchierler Mindestprtifstoff (Klassifikationssystem und Klassifikalionssymbole ) 

IPK 7 F04C F01C 



Recherchierte aber nicht zum Mindestprufstoff gehorende Veroffentlichungen, soweil diese unter die recherchierten Gebiete fallen 



Wahrend der internationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. verwendete Suchbegriffe) 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie 0 Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit ertorderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Telle 



Betr. Anspruch Nr. 



x 

Y 



DE 40 14 636 A (LINDLMAIR) 
2. Jul i 1992 (1992-07-02) 

Spalte 1, Zeile 3 - Zeile 65; Abbildungen 

DE 42 01 257 A ( GLYCO-METALL-WERKE ) 
22. Jul i 1993 (1993-07-22) 
Spalte 5, Zeile 18 -Spalte 6, Zeile 17; 
Abbi Idling 1 

DE 295 14 202 U (BEEZ) 

26. Oktober 1995 (1995-10-26) 

Seite 9, Zeile 1 -Seite 13, Zetle 20; 

Abbi 1 dung 1 



1-3,5,6 
4 



1-6 



□ 



Weitere Veroffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 



Siehe Anhang Patentfamilie 



° Besondere Kategorien von angegebenen Veroffentlichungen 

"A" Veroffentlichung, die den atlgemeinen Stand der Technik definiert, 
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist 

'E' alteres Dokument, das jedoch erst am Oder nach dem internationalen 
Anmeldedatum veroffentlicht worden ist 

B L" Veroffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
scheinen zu lassen, oder durch die das Veroffentlichungsdatum einer 
anderen im Recherchenbericht genannten Veroffentlichung belegt werden 
soli oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgefuhrt) 

"O" Veroffentlichung, die sich auf eine mundliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine Ausstellung oderandere MaBnahmen bezieht 

'P" Veroffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedatum, aber nach 
dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist 



"T* Spatere Veroffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum 
oder dem Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist und mit der 
Anmeldung nicht kollidiert, sondern nur zum Verstandnis des der 
Erfindung zugrundeliegenden Prinzips Oder der ihr zugrundeliegenden 
Theorie angegeben ist 

"X" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann allein auf grund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden 

•Y" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 
werden, wenn die Veroffentlichung mit einer oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und 
diese Verbindung fur einen Fachmann naheliegend ist 

Veroffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusses der internationalen Recherche 



11. Juli 2001 



Absendedatum des internationalen Recherchenberichts 



17/07/2001 



Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehorde 

Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Bevollmachtigter Bediensteter 



Kapoulas, T 
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INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

Information on patent family members 



International Application No 

PCT/EP 01/03178 



Patent document 
cited in search report 



Publication 
date 



Patent family 
member(s) 



Publication 
date 



DE 4014636 



02-07-1992 



NONE 



DE 


4201257 


A 


22-07-1993 


NONE 


DE 


29514202 


U 


26-10-1995 


NONE 



Form PCT/ISA/210 (patent family annex) (July 1992) 
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TRAITE 



[^Cooperation en matiere 

pct 



EVETS 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



(article 18 et regies 43 et 44 du PCT) 


Reference du dossier du deposant ou 
du mandataire 

H11685JJJ610 


POUR SUITE v0 ' r la notification de transmission du rapport de recherche internationale 
(formutaire PCT/ISA/220) et, le cas echeant, le point 5 ci-apres 

A DONNER 


Demande internationaJe n° 

PCT/FR 00/03385 


Date du depot international (jour/mois/annee) 

05/12/2000 


(Date de priorite (ta plus anctenne) 
(jour/mois/annee) 

06/12/1999 


Deposant 






SNECMA MOTEURS 









Le present rapport de recherche internationale, etabli par ('administration chargee de la recherche internationale, est transmis au 
deposant conformement a I'articie 18. Une copie en est transmise au Bureau international. 



-02- 



. feuilles. 



Ce rapport de recherche internationale comprend 

[X] tl est aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a I'etat de la technique qui y est cite. 



1 . Base du rapport 

a 



2. 
3. 



En ce qui concerne la langue, la recherche internationale a ete effectuee sur la base de la demande internationale dans la 
langue dans laquelle elle a ete deposee, sauf indication contraire donnee sous le meme point. 

| | ia recherche internationale a ete effectuee sur la base d'une traduction de la demande internationale remise a ('administration. 

En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acides amines divutguees dans la demande internationale (le cas echeant), 
la recherche internationale a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 
| | contenu dans la demande internationale, sous forme ecrite. 

deposee avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 
[ | remis ulterieurement a ('administration, sous forme ecrite. 
| | remis ulterieurement a Tadministration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

| | La declaration, selon laquelle le listage des sequences presente par ecrit et fourni ulterieurement ne vas pas au-dela de la 
divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

| | La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous forme dechiffrable par ordinateur sont identiques a celles 
du listage des sequences presente par ecrit, a ete fournie. 

| | || a ete estime que certaines revendications ne pouvaient pas faire I'objet d'une recherche (voir le cadr I). 
| [ II y a absence d unite de I* invention (voir le cadre II). 



En ce qui concerne le titre, 

[X] le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant. 

| I Le texte a ete etabli par ('administration et a la teneur suivante: 



5. En ce qui concerne I'abrege, 

le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant 

I — | le texte (reproduit dans le cadre III) a ete etabli par ('administration conformement a la regie 38.2b). Le deposant peut 

| | presenter des observations a ('administration dans un delai cfun mois a compter de la date ^expedition du present rapport 

de recherche internationale. 

6. La figure des dessins a publier avec i'abrege est la Figure n° 



□ suggeree par le deposant. V~] Aucune des figures 

. , — n'est a publier. 

J | parce que le deposant n'a pas suggere de figure. 

| [ parce que cette figure caracterise mieux ('invention. 



Formulaire PCT/1SA/210 (premiere feuille) (juidet 1998) 
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RAPPORT DE 



ERCHE INTERNATIONALE 



\ PC 



lande tnternationale No 



PCT/FR 00/03385 



A. CLASSEMENT DE L OBJET DE LA DEMANDE 

CIB 7 D01F9/16 D01F9/32 



Selon la classification Internationale des brevets (CIB) ou a la fois selon la classification nationale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale consultee (systeme de classification suivi des symboles de classement) 

CIB 7 D01F 



Documentation consultee autre que la documentation minimale dans la mesure ou ces documents relevent des domaines sur lesquels a porte la recherche 



Base de donnees electronique consultee au cours de la recherche international (nom de la base de donnees. et si realisable, termes de recherche utilises) 

EPO-Internal 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorie ° Identification des documents cites, avec. le cas echeant, findicatton des passages pertinents 



no. des revendications visees 



GB 1 136 349 A (GREAT LAKES CARBON 
CORPORATION) 11 decembre 1968 (1968-12-11) 
revendications 

US 3 692 577 A (EVANS CYRIL G) 
19 septembre 1972 (1972-09-19) 
colonne 1, ligne 19 - ligne 25; 
revendications 

GB 1 301 101 A (THE SECRETARY OF STATE FOR 
DEFENCE) 29 decembre 1972 (1972-12-29) 
page 6, ligne 19 - ligne 36; 
revendications 



1,7 



1,7 



1-6 



[ [ Voir la 



suite du cadre C pour la tin de la lisle des documents 



El 



Les documents de families de brevets sont indiques en annexe 



° Categories speciales de documents cites: 

•A* document definissant I'etat general de la technique, non 

considere comme particulterement pertinent 
•E" document anterieur. mais publie a la date de depot international 

ou apres cette date 
*L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de 

priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une 

autre citation ou pour une raison speciale (telle qu'indiquee) 
"O* document se referant a une divulgation oraJe, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 
"P" document publie avant la date de depot international, mais 

posterieurement a la date de priorite revendiquee 



•T" document ulterieur pubtie apres la date de depot international ou ta 
date de priorite et n'appartenenant pas a Tetat de (a 
technique pertinent, mais cite pour comprendre le principe 
ou la theorie constituant la base de I'invention 

*X" document particulierement pertinent: Tinven tion revendiquee ne peut 
etre consideree comme nouvelle ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

*Y* document particulierement pertinent; rinven tion revendiquee 

ne peut etre consideree comme impliquant une activite inventive 
lorsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinaison etant evidente 
pour une person ne du metier 

"&* document qui fait partie de la meme famille de brevets 



Date a laqueUe la recherche internationale a ete effectivement achevee 

9 juillet 2001 



Date d*expedition du present rapport de recherche internationale 



17/07/2001 



Nom et adresse postale de r administration chargee de la recherche internationale 
Office Europeen des Brevets, P.B. 581 8 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 

Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Fonctionnaire autorise 



Tarrida Torrell , J 



Foimulaire PCT/ISA/210 (deuxieme teuille) (juiitet 1992) 



) 
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Demande Internationale No 

PCT/FR 00/03385 



Document brevet cite 


Date de 


Membre(s) de la 


Date de 


au rapport de recherche 


publication 


famille de brevet(s) 


publication 



GB 1136349 



11-12-1968 



CH 



492455 A 



30-06-1970 



US 3692577 A 19-09-1972 AUCUN 

GB 1301101 A 29-12-1972 US 3847833 A 12-11-1974 



Formutaire PCT/ISA/210 (annexe families cte brevets) (juillet 1992) 
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(U3PTG 



(12) DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION 

EN M ATI ERE DE BREVETS (PCT) 



(19) Organisation IVIondiale de la Propriete 
Intellectuelle 

Bureau international 

(43) Date de la publication internationale 
14 jinn 2001 (14.06.2001) 




PCT 



illlll 



111 



(10) Numero de publication internationale 

WO 01/42543 A2 



(51) Classification internationale des brevets 7 : D01F 9/16 

(21) Numero de la demande internationale: 

PCT/FR00/O3385 

(22) Date de depot international: 

5 decembre 2000 (05.12.2000) 



(25) Langue de depot: 

(26) Langue de publication: 



francos 
franc, ais 



(30) Donnees relatives a Ea priorite: 

99/15330 6 decembre 1999 (06.12.1999) FR 

(71) Deposant (pour tous les Etats designes sauf US): 
SNECMA MOTEURS [FR/FR]; 2, boulevard du General 
Martial Valin, F-75015 Paris (FR). 

(72) Inventeurs; et 

(75) Inventeurs/Deposants (pour US seulement): OLRY, 
Pierre [FR/FR]; 27, rue Edmond Costedoat, F-33000 Bor- 
deaux (FR). KAZAKOV, Mark [RU/RU]; Bachilovskaya, 
23-3, App.51, Moscou, 103287 (RU). LOISON, Sylvie 
[FR/FR]; 33, route de Saint Aubin, F-33165 Saint Medard 
en Jalles (FR). MARAKHOVSKAYA, Marina [RU/RU]; 
ABRAMTSEVSKAYA, 2-2, App. 72, Moscou (RU). 



(74) Mandataires: JOLY, Jean-Jacques etc.; Cabinet Beau de 
Lomenie, 158. rue de l'Universite, F-75340 Paris Cedex 07 
(FR). 

(81) Etats designes (national): AE. AG, AL, AM, AT, AU, AZ, 
BA, BB, BG, BR, BY, BZ. CA, CH, CN. CR, CU, CZ. DE, 
DK, DM, DZ, EE, ES, FI, GB, GD, GE, GH, GM, HR, HU, 
ID, IL. IN. IS, JR KE, KG, KP, KR. KZ, LC. LK, LR, LS, 
LT, LU. LV, MA, MD, MG, MK, MN, MW, MX, MZ, NO, 
NZ, PL, PT, RO, RU, SD, SE. SG, SI, SK, SL, TJ, TM, TR, 
TT, TZ, UA, UG, US, UZ, VN, YU, ZA, ZW. 

(84) Etats designes (regional): brevet ARIPO (GH, GM, KE, 
LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ, UG. ZW), brevet eurasien 
(AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, TM), brevet europeen 
(AT, BE, CH. CY. DE, DK, ES, FI, FR, GB. GR, IE, IT, LU, 
MC, NL, PT, SE, TR), brevet OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, 
CM, GA, GN, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG). 

Publiee: 

— Sans rapport de recherche Internationale, sera republiee 
des reception de ce rapport. 

En ce qui concerne les codes a deux lettres et autres abrevia- 
tions, se referer awe "Notes explicatives relatives aux codes et 
abbreviations" figurant au debut de chaque numero ordinaire de 
la Gazette du PCT. 



= (54) Title: METHOD FOR OBTAINING A CARBON FIBER FABRIC BY CONTINUOUS CARBONIZATION OF A FABRIC 
CONSISTING OF CELLULOSIC FIBERS 

(54) Titre: PROCEDE POUR L'OBTENTION DE TISSU EN FIBRES DE CARBONE PAR CARBONISATION EN CONTTNU 
D'UN TISSU EN FIBRES CELLULOSIQUES 

(57) Abstract: The carbonization of the fabric consisting of cellulosic fibers comprises an initial phase of heat treatment at tem- 
^ peratures of up to 250 to 350 °C, with the temperature increasing relatively rapidly, at an average speed of 10 °C/min to 60 °C/min, 
1/^ an intermediate phase at temperatures of up to 350 to 500 °C, with the temperature increasing less rapidly, at an average speed of 2 
C<l °C/min to 10 °C/min and a final phase at temperatures of up to 500 °C to 750 °C, with the temperature increasing more rapidly again 

at an average speed of 5 °C/min to 40 °C/min. 



(57) Abrege: La carbonisation du tissu en fibres cellulosiques comprend une phase iniuale de traitement thermique jusqu'a 250 a 
350 °C, avec une vitesse moyenne de monte'e en temperature relativement elevee de 10 °C/min a 60 °C/min, une phase intermediaire 
jusqu'a 350 a 500 G C avec une vitesse moyenne de monte'e en temperature plus faible de 2 °C/min a 10 °C/min et une phase finale 
jusqu'a 500 °C a 750 °C avec une vitesse moyenne de montee en temperature a nouveau plus elevee de 5 °C/min a 40 °C/min. 
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PROCEDE POUR L'OBTENTION DE TISSU EN FIBRES DE CARBONE PAR CARBONISATION 
EN CONTIND D B UN TISSU EN FIBRES CELLULOSIQUES 



5 Domaine de I'invention 

^invention concerne la fabrication de tissus en fibres de 
carbone a partir de tissus en fibres en materiau cellulosique precurseur du 
carbone. 

L'invention vise plus particulierement, mais non exclusivement, 
10 la fabrication de tissu en fibres de carbone par carbonisation d'un tissu en 
fibres de viscose, notamment en fibres de rayonne. 

Arriere-plan de l'invention 

Les fibres de carbone a precurseur cellulosique presentent 
15 generalement une structure poreuse formee de carbone turbostratique 

tres desorganise, cette structure etant en outre tres desorientee par 

rapport a la direction axiale des fibres et a leur reseau de pores. 

Ces caracteristiques conferent aux fibres de carbone une faible 

conductivity thermique, ce qui les rend particulierement aptes a la 
20 formation de revetements de protection thermique, tels que des 

revetements ablatifs pour des chambres de combustion et tuyeres de 

propulseurs. 

D'autres applications ont ete envisagees pour les tissus en 
fibres de carbone a precurseur cellulosique, notamment la realisation de 
25 resistances chauffantes, la realisation d'electrodes de batteries ou de 
supports de catalyseurs, ou la formation de tissus actives utilises comme 
materiaux adsorbants. 

Des precedes d'obtention de tissus en fibres de carbone a 
precurseur cellulosique sont connus. On pourra se referer notamment aux 
30 brevets US 3 053 775, US 3 107 152, US 3 305 315 et US 3 663 173. 

Un procede couramment utilise consiste a realiser une 
carbonisation directe d'un tissu en fibres cellulosiques, notamment un 
tissu de viscose. Le tissu est mis sous forme d f un echeveau d ! une 
longueur d'une a plusieurs centaines de metres. II est precarbonise 
35 jusqu'a une temperature d'environ 400°C. La precarbonisation est realisee 
dans un conteneur de preference sous atmosphere neutre, par exemple 
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avec balayage par de I'azote. Les effluents provenant de la decomposition 
de la cellulose sont aspires et brules dans une torchere. 

La montee en temperature est tres lente, pour respecter la 
cinetique de decomposition de la cellulose, afin d'obtenir un rendement 
5 correct en carbone, et pour eviter un emballement de la reaction de 
decomposition, qui est exothermique, un tel emballement pouvant 
aneantir les proprietes mecaniques des fibres de carbone obtenues. A 
titre d'exemple, pour un echeveau de 100 metres, la precarbonisation peut 
durer jusqu'a 15 jours, ce qui est extremement long. 

10 La phase de pre-carbonisation est suivie par un traitement 

thermique a une temperature d'environ 1200°C pendant environ 1 a 
2 min. Un traitement final a haute temperature, pouvant par exemple 
atteindre 2800°C, peut etre effectue pour augmenter la conductibilite du 
carbone et fermer sa porosite. 

15 Un procede et une installation permettant d'obtenir un tissu en 

fibres de carbone par carbonisation en continu d'un tissu en fibres 
cellulosiques, avec une duree de traitement thermique beaucoup moins 
longue, sont decrits dans les brevets RU 2 005 829, RU 2 045 472 et 
RU 2 047 674. 

20 Le tissu precurseur, par exemple en fibres de viscose 

technique, est impregne par un compose organosilicie ayant pour effet de 
conserver de bonnes proprietes mecaniques pour le tissu en fibres de 
carbone obtenu. Le compose organosilicie est choisi parmi les composes 
du groupe des polydimethylphenylallylsilanes, polysiloxanes, polymethyl- 

25 siloxanes, polysilazanes, polyalumino-organosiloxanes. 

Le tissu impregne est soumis a un traitement thermique en 
continu sous air a une temperature comprise entre 100°C et 300°C, plus 
particulierement entre 100°C et 150°C, pour provoquer une relaxation des 
contraintes qui existent dans les fibres cellulosiques et eliminer I'eau 

30 adsorbee par les fibres. 

La carbonisation est ensuite realisee sur le tissu defilant en 
continu dans une enceinte sous atmosphere inerte, en elevant la 
temperature progressivement jusqu'a 300°C a 600°C. Un traitement a 
haute temperature, au maximum jusqu'a 280C°C sous atmosphere inerte, 

35 est ensuite realise. 
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Lors de la carbonisation, les effluents gazeux de pyrolyse de la 
cellulose sont aspires et brules en torchere, les moyens d'aspiration etant 
localises au niveau de I'enceinte ou se produit le maximum de 
degradation de la cellulose. 
5 Ce procede permet d'obtenir des proprietes mecaniques 

satisfaisantes pour les fibres de carbone, mais conduit a des deformations 
du tissu obtenu, telles que disorganisation du tissage et embuvage. 

De telles deformations ne sont pas acceptables, notamment 
lorsque le tissu doit etre utilise pour la realisation de preformes de pieces 
10 en materiau composite, car elles entraTnent une heterogeneite de 
repartition des fibres dans la preforme, ce qui affecte la tenue des pieces 
en materiau composite renforcees par ces tissus. 

Objet et resume de I'invention 
15 L'invention a pour but d'eviter ces inconvenients en proposant 

un procede d'obtention de tissu en fibres de carbone, par carbonisation de 

tissu en fibres cellulosiques, grace auquel un tissu en fibres de carbone 

obtenu ne presente pas de deformation sensible. 

Ce but est atteint grace a un procede selon lequel on soumet 
20 un tissu defilant en continu dans une chambre de carbonisation a un 

traitement thermique comprenant : 

- une phase initiate pour amener la temperature du tissu a une 
valeur comprise entre 250°C et 350°C, la phase initiate comprenant une 
montee en temperature a une premiere vitesse moyenne comprise entre 

25 1 0°C/min et 60°C/min, 

- une phase intermediate pour elever la temperature du tissu 
jusqu'a une valeur comprise entre 350°C et 500°C, la phase intermediate 
comprenant une montee en temperature a une deuxieme vitesse 
moyenne inferieure a la premiere et comprise entre 2°C/min et 10°C/min, 

30 et 

- une phase finale pour elever la temperature du tissu jusqu'a 
une valeur comprise entre 500°C et 750°C, la phase finale comprenant 
une montee en temperature a une troisieme vitesse moyenne superieure 
a la deuxieme et comprise entre 5°C/min et 40°C/min. 

35 Le choix de ce profil particulier de temperature lors de la 

carbonisation repond au souci de rechercher le meilleur compromis entre 
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la qualite de la carbonisation, de laquelle depend notamment la tenue 
mecanique des fibres, la qualite d'aspect du tissu, c'est-a-dire I'absence 
d'embuvage notable et le respect de la geometrie chaine/trame, et le 
maintien des couts de production a un niveau acceptable. 
5 Lors de sa carbonisation, un fil en fibres cellulosiques subit un 

retrait important. Celui-ci peut atteindre 30 a 40 % lorsque le fil est libre de 
toute tension. 

Dans le cas d'un tissu subissant un processus de carbonisation 
en continu, le retrait des fils de trame est pratiquement libre et atteint done 

1 0 quasiment la valeur maximale. 

Le retrait des fils de trame entre I'entree et la sortie de la 
chambre impose une convergence (rapprochement progressif) des fils de 
chaine. Une situation favorable a I'obtention d'un tissu en fibres de 
carbone sans embuvage excessif et sans deformation de geometrie serait 

15 celle ou, le long du trajet dans la chambre, le retrait affecte sensiblement 
de la meme fa<pon les fils de trame et les fils de chaine. 

Toutefois, alors que chaque fil de trame est en isothermie, les 
fils de chaine qui s'etendent parallelement a la direction de defilement du 
tissu dans la chambre ne sont pas en isothermie. La temperature a 

20 laquelle un meme fil de chaine est exposee varie entre sa portion 
exposee a la temperature la plus basse, avant entree dans la chambre et 
la portion exposee a la temperature la plus eievee, a I'autre extremite de 
la chambre. 

En outre, alors que le retrait des fils de trame est pratiquement 
25 libre, celui des fils de chaine reste plus ou moins legerement inferieur a la 
valeur maximale possible en raison de la tension exercee inevitablement 
sur les fils de chaine par les moyens de support et d'entrainement du tissu 
en defilement continu. 

Le profit de temperature selon le procede de I'invention vise a 
30 repondre a un premier souci, qui est d'induire sur les fils de trame un 
retrait permettant de respecter la geometrie du tissu lors de son retrait 
pour eviter I'embuvage ou la disorganisation du tissu. C'est ainsi que, 
dans une phase initiale apres entree du tissu dans I'enceinte, I'elevation 
de temperature est relativement rapide, pour imposer un retrait precoce 
35 aux fils de trame. 
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Le profil de temperature vise aussi a repondre a un deuxieme 
souci, qui est d'obtenir une bonne qualite mecanique de fils de carbone 
resultant de la carbonisation. C'est ainsi que, dans une phase 
intermediate, ou se produit I'essentiel de la decomposition de la cellulose, 
5 1'elevation de temperature est plus lente pour respecter au mieux la 
cinetique de decomposition. Le choix d'une vitesse moyenne de montee 
en temperature comprise entre 2°C et 10°C permet de repondre a ce 
souci de fa?on satisfaisante, sans imposer une longueur de trajet 
excessive au tissu. 

10 La phase finale de carbonisation, qui vise essentiellement a 

conferer au carbone la structure desiree, peut etre conduite avec a 
nouveau une elevation de temperature plus rapide, I'essentiel du retrait en 
chaine et en trame ayant ete observe, afin de reduire la duree totale de la 
carbonisation, done les couts de production. 

15 Selon une particularity du procede, on fait defiler le tissu dans 

la chambre de carbonisation a travers des zones successives dans 
chacune desquelles regne une temperature controlee. 

Selon une autre particularity du procede, le temps de sejour du 
tissu dans la chambre est compris entre 20 min et 2 h. La carbonisation 

20 est done extremement rapide. 

Selon encore un autre particularite du procede, on soumet le 
tissu, avant carbonisation, a un traitement de relaxation a une 
temperature comprise entre 100°C et 250°C, de preference sous air et 
pendant une duree par exemple comprise entre 15 min et 3 h. 

25 

Breve description des dessins 

D'autres particularites et avantages de I'invention ressortiront a 
la lecture de la description, faite ci-apres a titre indicatif mais non limitatif, 
en reference aux dessins annexes sur lesquels : 
30 - la figure 1 est une vue tres schematique en coupe 

longitudinale d'une installation de carbonisation en continu pour I'obtention 
de tissus en fibres de carbone ; 

- la figure 2 est une vue en coupe transversale selon le plan ll-ll 
de la figure 1 ; 
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- la figure 3 illustre une plage de profil thermique d'un tissu a 
I'interieur d'une chambre de carbonisation selon un procede conforme a 
I'invention ; et 

- la figure 4 montre un tissu obtenu par mise en oeuvre d'un 
5 procede autre que celui de I'invention. 

Description d etaillee de modes de realisation de i'invention 

Une installation de carbonisation en continu d'un tissu en fibres 
cellulosiques est montree tres schematiquement sur la figure 1 . 
10 La carbonisation est effectuee sur un tissu T en fibres 

cellulosiques, par exemple en fibres de viscose technique, auquel a ete 
ajoute un compose organosilicie qui agit, lors de la decomposition de la 
cellulose, pour que les fibres de carbone obtenues conservent de bonnes 
proprietes mecaniques. 

15 A cet eff et. le tissu de viscose T, a I'etat sec et debarrasse de 

tout ensimage, est impregne par passage dans un bain contenant ledit 
compose organosilicie en solution. Comme indique plus haut, le compose 
organosilicie peut etre choisi parmi des polysiloxanes. De preference, on 
utilise un polysiloxane choisi dans les families definies dans les demandes 

20 de brevet francais deposees simultanement avec la presente demande, et 
par la meme deposante, intitulees "carbonisation de materiaux fibreux 
cellulosiques en presence d'un compose organosilicie", et dont les 
contenus sont incorpores ici par reference, ces families etant : 

- celle des polyhydrosiloxanes, cycliques, lineaires ou ramifies, 

25 substitues par des groupes methyles et/ou phenyles, dont la masse mole- 
culaire moyenne en nombre est comprise entre 250 et 10 000, avantageu- 
sement entre 2 500 et 5 000 ; et 

-celle des oligomeres et resines, reticules, cycliques ou 
ramifies, qui presentent une masse moleculaire en nombre comprise entre 

30 500 et 10 000 et qui sont constitues de motifs de formule Si0 4 (dits motifs 
Q 4 ) et de motifs de formule SiOxFyOR^ dans laquelle : 
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. x, y et z sont des nombres entiers, tels que 
x + y + z = 4et1<x<3 
0 < y < 3 
0 < z < 3 ; 

5 . R represente Thydrogene ou un radical alkyle, 

lineaire ou ramif ie, comportant de 1 a 10 atomes 
de carbone, des R differents etant susceptibles 
d'intervenir dans un meme motif, lorsque y > 2 ; 
. R' represente, independamment de R, I'hydrogene 
10 ou un radical alkyle, lineaire ou ramifie, 

comportant de 1 a 10 atomes de carbone, des R' 
differents etant susceptibles d'intervenir dans un 
meme motif, lorsque z > 2 ; 
etant entendu que : . pour les oligomeres qui presentent une masse mole- 
15 culaire moyenne en nombre inferieure a 1 000, on a z # 0, dans ladite 
formule SiOxR y (OR') z ; et 

. pour les resines qui presentent une masse molecu- 
laire moyenne en nombre superieure a 2 000, on a y # 0, dans ladite 
formule SiOxRy(OR') 2 . 
20 En particulier, le compose organosilicie peut etre une resine 

siloxane, constitute de motifs de formule Si0 4 (dits motifs Q 4 ), de motifs 
de formule Si0 3 -OH (dits motifs Q 3 ) et de motifs de formule 0-Si-R 3 (dits 
motifs M), avantageusement constitute de motifs Q 4 , n 2 motifs Q 3 et n 3 
motifs M, avec 2 < ni < 70, 3 < n 2 < 50 et 3 < n 3 < 50 et presentant une 
25 masse moleculaire moyenne en nombre comprise entre 2 500 et 5 000. 

Le compose organosilicie peut aussi etre choisi parmi les 
oligomeres d'un silicate organique partieflement hydrolyse, avantageuse- 
ment choisi parmi les oligomeres d'un silicate d'alkyle partiellement 
hydrolyse, et de preference choisi parmi les oligomeres du silicate d'ethyle 
30 partiellement hydrolyse. 

L'impregnation est realisee en faisant defiler le tissu T dans un 
bac 10 contenant le compose organosilicie choisi, en solution dans un 
solvant tel qu'un solvant chlore (tetrachlorethylene par exemple) ou de 
I'acetone. L'impregnation du tissu peut etre realisee par passage dans un 
35 bain (comme illustre) et/ou par projection de la solution de compose 
organosilicie sur les faces du tissu. En sortie du bac 10, le tissu impregne 
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est exprime par passage entre des rouleaux 12 afin cle laisser subsister 
une quantite controlee de compose. 

Le tissu impregne est ensuite adrnis dans un sechoir 14 afin 
d'eliminer le solvant. Le sechage est realise par exemple par courant d'air 
5 chaud a contre-courant du tissu defilant sur des embarrages 16. n 

Le tissu impregne et seche est pret a etre carbonise. II peut 
etre provisoirement stocke, par exemple par bambannage dans un 
conteneur ou etre admis directement en continu au poste de carbonisation 
18 proprement dit. 

10 On notera que le tissu pourra avoir ete aussi impregne d'au 

moins un additif mineral, acide ou base de Lewis, par exemple choisi 
parmi les halogenures, sulfates et phosphates d'ammonium, de sodium, 
luree et leurs melanges et consiste avantageusement en le chlorure 
d'ammonium (NH 4 CI) ou le phosphate diammonique [(NH 4 )2HP0 4 ]. 

15 La carbonisation comprend un traitement thermique modere de 

sechage et de relaxation du tissu suivi du passage dans un four ou la 
carbonisation est effectivement realisee. 

Le traitement de relaxation est effectue par admission du tissu 
dans une enceinte 20 a la pression atmospherique et sous air ambiant. La 

20 temperature dans I'enceinte 20 est regulee a une valeur comprise entre 
100°C et 250°C, par exemple environ 130°C. Le temps de sejour dans 
I'enceinte 20 est de preference compris entre 15 min et 3 h. La longueur 
du trajet du tissu dans I'enceinte, avec passage sur des rouleaux de 
renvoi 22, est choisie pour obtenir le temps de sejour desire en fonction 

25 de la vitesse de defilement du tissu. Le traitement thermique de relaxation 
permet un relachement des contraintes internes des fibres cellulosiques, 
et une elimination de I'eau adsorbee par le tissu. 

La carbonisation est ensuite realisee par admission du tissu 
dans une enceinte 30 renfermant une chambre de carbonisation 40. 

30 L'admission du tissu de fibres cellulosiques dans la chambre 40, a une 
extremite de celle-ci, et I'extraction du tissu de fibres de carbone hors de 
la chambre 40, a Tautre extremite de celle-ci, sont realisees a travers des 
boites d'etancheite 50, 52. A son entree dans la boite 50, le tissu est • 
revenu sensiblement a la temperature ambiante. 

35 Dans Texemple illustre, la chambre de carbonisation est une 

chambre allongee dans laquelle le tissu suit un trajet rectiligne horizontal. 
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D'autres configurations de la chambre de carbonisation pourront etre 
envisagees, par exemple une chambre avec plusieurs parties adjacentes 
consecutives horizontales ou verticales dans lesquelles le tissu est guide 
par des rouleaux de renvoi. 
5 La chambre 40 est delimitee par des parois horizontales 

inferieure 42a et superieure 42b, et des parois laterales verticales 42c, 
42d, par exemple en graphite. La chambre 40 est entouree par une 
enceinte 30. A l'interieur de I'enceinte 30, des resistances electriques de 
chauffage 34 sont disposees, a proximite des faces externes des parois 
10 42a, 42b. 

L'interieur de la chambre 40 est maintenu sous atmosphere 
neutre, par exemple sous azote injecte par des canalisations 36 
respectivement a proximite de Tentree et de la sortie de la chambre. Des 
produits de decomposition de la cellulose, lors de sa carbonisation, sont 

15 extraits de la chambre a travers une ou plusieurs cheminees 38. La ou les 
cheminees d'extraction sont placees a un niveau du four ou se produit 
principalement la decomposition de la cellulose. Les produits extraits 
peuvent etre brules en torchere (non representee). 

Les boltes d'etancheite 50, 52 evitent un acces a l'interieur de 

20 la chambre 40 par fair ambiant, ce qui aurait pour effet de perturber la 
circulation des gaz a l'interieur de la chambre 40 et doxyder le tissu 
carbonise. Les boTtes d'etancheite 50, 52 evitent aussi une fuite polluante 
de produits de decomposition de la cellulose dans le batiment abritant 
I'enceinte 30. On utilise avantageusement, au moins pour la boite 

25 d'etancheite d'entree 50, une combinaison d'etancheite statique par 
boudin gonflable venant au contact du tissu avec un minimum de 
frottement, et d'etancheite dynamique par barriere formee par injection de 
gaz neutre. Un mode de realisation d'une telle boite d'etancheite est decrit 
dans la demande de brevet fran£ais deposee simultanement avec la 

30 presente demande et par la meme deposante, intitulee "boite d'etancheite 
pour une enceinte de traitement en continu de produit mince en bande, 
notamment pour four de carbonisation en continu de substrats fibreux", et 
dont le contenu est incorpore ici par reference. 

En coupe transversale, la chambre de carbonisation 40 

35 presente un profil rectangulaire allonge (figure 2). Entre I'entree et la sortie 
de la chambre 40, le tissu traverse une succession de zones adjacentes 



WO 01/42543 



10 



PCT/FR00/03385 



separees les unes des autres par des parois transversales 44a, 44b. Les 
parois 44a, par exemple en graphite, se raccordent aux parois superieure 
et laterales de la chambre 4, tandis que les parois 44b, par exemple 
egalement en graphite, se raccordent aux parois inferieure et laterales de 
5 la chambre 40. Les extremites se faisant face des parois 44a et 44b 
delimitent entre elles une fente 46 pour le passage du tissu. 

Le partage de la chambre 40 en plusieurs zones consecutives 
40i, 40 2 , 403, ... permet de definir differentes zones de temperature entre 
I'entree et la sortie de la chambre 40. Dans chaque zone, la temperature 

10 est regulee a une valeur de consigne predeterminee. A cet effet, les 
courants dans les resistances 34 sont regules par un circuit de commande 
46 a partir d'informations foumies par des sondes de temperature 48 
disposees dans les differentes zones 40!, 40 2 , 4O3, .... 

Selon I'invention, les temperatures dans les differentes zones 

15 de la chambre de carbonisation sont determinees, ainsi que la Vitesse de 
defilement du tissu, fonction de la longueur desdites zones, pour que le 
traitement thermique applique au tissu comprenne : 

- une phase initiate au cours de laquelle la temperature du tissu 
est amenee a une valeur comprise entre 250°C et 350°C, avec une 

20 montee en temperature du tissu a une premiere Vitesse en moyenne 
comprise entre 1 0°C/min et 60°C/min, 

- une phase intermediate au cours de laquelle la temperature 
du tissu est amenee jusqu'a une valeur comprise entre 350°C et 500°C, 
avec une montee en temperature du tissu a une deuxieme vitesse en 

25 moyenne inferieure a la premiere et comprise entre 2°C/min et 10°C/min, 
et 

- une phase finale au cours de laquelle la temperature du tissu 
est amenee a une valeur comprise entre 500°C et 750°C, la phase finale 
comprenant une montee en temperature a une troisieme vitesse en 

30 moyenne superieure a la deuxieme et comprise entre 5°C/min et 
40°C/min. 

La plage correspondante de profil thermique du tissu est 
illustree par la figure 3 en traits pleins. Sur cette figure 3, la courbe C en 
traits mixtes illustre un profil "typique". 
35 La phase initiate vise a imposer un retrait precoce de la trame 

du tissu afin que celle-ci s'adapte a la geomatrie des fils de chame. En 
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effet, alors que les fils de trame s'echauffent progressivement apres leur 
entree dans la chambre de combustion, la portion de chaque fil de chaine 
penetrant dans la chambre est influencee par la partie situee en aval 
exposee a une temperature plus elevee. Le fait d'imposer un 
5 echauffement rapide des I'entree dans la chambre 40 permet a la trame 
de "suivre" le retrait du tissu et d'eviter I'apparition de defauts 
geometriques dans le tissu. 

C'est pourquoi une vitesse de montee en temperature 
relativement rapide est choisie. Elle est en moyenne comprise entre 

10 10°C/min et 60°C/min, de preference entre 10°C/min et 40°C/min. La 
vitesse de montee en temperature pourra etre plus elevee au debut de la 
phase initiale qu'a la fin de celle-ci. 

La temperature du tissu en fin de phase initiale est comprise 
entre 250°C et 350°C, de preference entre 270°C et 300°C. 

15 La phase intermediate est celle ou se produit I'essentiel de la 

decomposition de la cellulose. Afin de conserver aux fibres une bonne 
tenue mecanique, cette decomposition doit etre contrdlee, c'est-a-dire se 
produire avec une vitesse moderee de montee en temperature. En 
moyenne, cette vitesse est comprise entre 2°C/min et 10°C/min, de 

20 preference entre 4°C/min et 6°C/min, etant note qu'une trap faible vitesse 
deviendrait penalisante au plan economique. 

La temperature du tissu en fin de phase intermediate est 
comprise entre 400°C et 450°C. Cette temperature est celle a laquelle 
I'essentiel de la decomposition de la cellule est realise. 

25 La phase finale est celle ou la carbonisation des fibres est 

achevee jusqu'a obtention de la structure de carbone souhaitee. 

La temperature du tissu en fin de phase finale est comprise 
entre 500°C et 750°C, par exemple comprise entre 550°C et 650°C pour 
atteindre un stade de carbonisation suffisamment avance. 

30 Lors de la phase finale, la montee en temperature peut etre 

plus rapide que dans la phase intermediate, puisque la decomposition de 
cellulose a ete pour I'essentiel realisee. En outre, les contraintes liees a 
des retraits differentiels entre chaine et trame sont moindres puisque 
I'essentiel du retrait s'est produit tant en chaine qu'en trame. La vitesse 

35 moyenne de montee en temperature est choisie entre 5°C/min et 
40°C/min, par exemple entre 25°C/min et 30°C/min. 
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Un profil thermique souhaite pour le tissu dans la chambre de 
carbonisation 40 est susceptible d'etre reproduit avec d'autant plus de 
precision que le nombre de zones dans la chambre 40 est eleve, avec 
controle individuel de la temperature dans chaque zone. En pratique, le 
5 nombre de zones est au minimum egal a 3, de preference au minimum 
egal a 6. 

En sortie de la boTte d'etancheite 52, le tissu passe entre des 
rouleaux d'appel 54 avant d'etre stocke par exemple sous forme d'une 
bobine 56. Les rouleaux d'appel sont associes a des moyens 

1 0 d'entramement (non representes) pour commander le defilement du tissu 
a la Vitesse souhaitee. On notera qu'en raison du retrait des fils de chaine 
lors de la carbonisation, la vitesse d'entree du tissu dans la chambre 40 
est superieure a la vitesse de sortie. 

Le temps de sejour du tissu dans la chambre 40 est compris 

15 entre 20 min et 2 h, 

Un traitement thermique a temperature elevee peut etre realise 
sur le tissu carbonise issu de la chambre 40. Ce traitement thermique est 
effectue en continu par passage du tissu dans un four 60. Ce traitement 
thermique vise a realiser une structuration des fibres de carbone. II est 

20 effectue a une temperature superieure a 1 000°C, pouvant aller jusqu'a 
2 800°C, sous une atmosphere neutre, par exemple sous azote. Le temps 
de sejour du tissu dans le four 60 est de preference compris entre 1 min 
et 10 min, par exemple environ 2 min. Le tissu est repris de la bobine 56 
et est stocke, en sortie du four 60, sur une bobine 62, en etant appele par 

25 des rouleaux 64. 

Le tissu de carbone directement issu de la chambre 40 peut 
aussi etre oxyde de fa9on menagee par exposition a de la vapeur d'eau 
ou a du dioxyde de carbone, dans des conditions bien connues par 
ailleurs pour obtenir du tissu de carbone active, sans traitement thermique 

30 a temperature elevee. 

Exemple 1 

On utilise une installation de carbonisation avec une chambre 
partagee en 8 zones 4d a 40 8 d'egales longueurs. 
35 Differentes bandes d'un meme tissu de rayonne technique 

constitue de fils de 3 600 dtex avec 1 1 fils/cm en chaine et en trame ont 



WO 01/42543 



13 



PCT/FR00/03385 



ete carbonisees dans cette installation apres avoir subi une impregnation 
par un compose organosilicie constitue par une resine 
polyhydromethylsiloxane commercialisee par la societe frangaise Rhodia 
Silicones sous la reference "RHODORSIL RTV 141 B", et un traitement 
5 de sechage et relaxation a 170°C pendant 90 min. 

Differentes temperatures regulees dans les zones du four et 
differentes vitesses de defilement ont ete choisies de sorte que les 
temperatures et les vitesses de montee en temperature du tissu dans les 
differentes zones de la chambre de carbonisation 40 se situent dans les 
10 plages indiquees dans le tableau ci-dessous. Les limites de temperature 
sont representees par des courbes en tirets sur la figure 3. Les durees 
totales de carbonisation etaient comprises entre 30 min et 70 min. 



Zone 


4d 


40 2 


40 3 


40 4 


40 5 


40 6 


40 7 


40 8 


Temp. (°C) 


230 


250 


270 


300 


330 


400 


510 


600 




a 


a 


a 


a 


a 


a 


a 


a 




300 


330 


340 


360 


410 


510 


600 


700 


Vitesse moyenne de 


20 a 


2a 


2a 


2 a 


2a 


5 a 


5a 


5a 


montee en temp. 


60 


10 


10 


10 


10 


25 


25 


25 


(°C/min) 



















15 Dans ce four, la ou les cheminees d'evacuation des produits de 

decomposition de la cellulose sont situees entre les zones 40s et 406. 

Dans tous les cas, on observe une absence de plis sur le tissu 
en sortie de la chambre de carbonisation, grace au profil thermique 
conforme a I'invention. 

20 Apres carbonisation, le tissu a subi un traitement en continu a 

1200°C sous azote pendant 90 s. 

Des essais de traction ont ete effectues sur les differentes 
bandes de tissu de carbone obtenues. Des valeurs comprises entre 30 et 
70 daN/cm en chaine, et entre 30 et 50 daN/cm en trame ont ete 

25 mesurees pour un poids de tissu au m 2 compris entre 310 et 330 g. Au 
niveau du filament en carbone, cela correspond a une resistance a 
rupture comprise entre 1000 et 1300 MPa et un module d'Young compris 
entre 30 et 50 GPa. 
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Exemple comoaratif 

Un tissu en fibres de rayonne tel que celui des exemples 
ci-dessus a ete carbonise en continu. 

A titre de comparaison, un meme tissu a ete carbonise dans 
5 des conditions semblables a Texception du profil de carbonisation, la 
montee en temperature du tissu ayant ete realisee a une Vitesse 
constante de 7°C/min de la temperature ambiante a 650°C. 

La figure 4 montre I'aspect gaufre du tissu obtenu, du a un 
decaiage du retrait entre la chaine et la trame. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede d'obtention d'un tissu en fibres de carbone par 
carbonisation en continu d'un tissu en fibres cellulosiques, caracterise en 
5 ce que Ton soumet un tissu defilant en continu dans une chambre de 
carbonisation a un traitement thermique comprenant : 

- une phase initiale pour amener la temperature du tissu a une 
valeur comprise entre 250°C et 350°C, la phase initiale comprenant une 
montee en temperature a une premiere vitesse moyenne comprise entre 

1 0 1 0°C/min et 60°C/min, 

- une phase intermediate pour elever la temperature du tissu 
jusqu'a une valeur comprise entre 350°C et 500°C, la phase intermediate 
comprenant une montee en temperature a une deuxieme vitesse 
moyenne inferieure a la premiere et comprise entre 2°C/min et 10°C/min t 

15 et 

- une phase finale pour elever la temperature du tissu jusqu'a 
une valeur comprise entre 500°C et 750°C, la phase finale comprenant 
une montee en temperature a une troisieme vitesse moyenne superieure 
a la deuxieme et comprise entre 5°C/min et 40°C/min. 

20 2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que Ton 

fait defiler le tissu dans la chambre a travers des zones successives dans 
chacune desquelles regne une temperature controlee. 

3. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, 
caracterise en ce que le temps de sejour du tissu dans la chambre est 

25 compris entre 20 min et 2 h. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, 
caracterise en ce qu'avant carbonisation, on soumet le tissu a un 
traitement de relaxation a une temperature comprise entre 100°C et 
250°C. 

30 5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que le 

traitement de relaxation est effectue sous air. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 et 5, 

caracterise en ce que le traitement de relaxation est effectue pendant une 

duree comprise entre 15 min et 3 h. 
35 7. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, 

caracterise en ce que Ton soumet le tissu carbonise a un traitement 
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thenmique a haute temperature comprise entre 1 000°C et 2 800°C, apres 
passage dans la chambre de carbonisation. 

8. Precede selon la revendication 7, caracterise en ce que le 
traitement thermique a haute temperature est realise pendant une duree 

5 comprise entre 1 min et 10 mtn. 

9. Precede selon Tune quelconque des revendication s 1 a6, 
caracterise en ce que Ion soumet le tissu carbonise a un traitement 
d'activation. 
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